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En este trabajo se presenta un análisis de los resultados del crecimiento y caracterización 
de capas Co, CoCu y CoCuCo y de las láminas de Cu que se usaron como sustrato. El 
crecimiento de las capas se realizó utilizando la técnica de electrodeposición química. 
 
Se estableció la calidad cristalina de las láminas de Cu y de los diferentes crecimientos de 
Co y Cu mediante DRX, estableciéndose que las láminas de Cu con tratamiento térmico y 
químico presentaban mejor calidad 
 
Las diferentes láminas de Cu se analizaron mediante difracción de rayos X (DRX) para 
determinar su calidad cristalina; para establecer la morfología y composición elemental de 
cada una de las láminas se usó microscopía electrónica de barrido (MEB) y espectrometría 
de dispersión de energía (EDE), esto se hizo con el fin de definir que sustrato era más 
apropiado para los crecimientos.  Teniendo en cuenta los resultados obtenidos, se realizó 
tratamiento químico y tratamiento térmico y químico, para definir cuál de estos dos 
tratamientos permitía mejorar la calidad de la superficie con respecto a las condiciones 
iniciales. 
 
Luego de establecer el sustrato más adecuado, se realizaron crecimientos de Co variando 
el tiempo de deposición y la concentración del electrolito, buscando encontrar los 
parámetros que permiten tener mejores resultados y así, establecerlos como parámetros 
 
 
fijos. Posterior a esto se realizaron los crecimientos de Co, CoCu y CoCuCo cambiando la 
preparación del electrolito.  Estas capas se analizaron mediante difracción de rayos X 
(DRX), microscopia electrónica de barrido (MEB) y espectrometría de dispersión de 
energía (EDE).   
 
Tanto al sustrato usado para los crecimientos como al crecimiento que presentó mayor 
cantidad de Co, se les midió la magnetización a través del magnetómetro de muestra 
vibrante (MMV). 
 
Las capas de Co/Cu, CoCu/Cu y CoCuCo/Cu que presentaron mejor calidad cristalina, 
morfología y comportamiento magnético fueron las depositadas usando los siguientes 
parámetros: 1) tiempo de deposición: 1000s, 2) concentración del electrolito: [0,3]M y 3) 
sal usada para la preparación del electrolito: sulfato de Co. 
 











In this work are presented and discussed the growth and characterization results of Co, 
CoCu and CoCuCo layers and Cu foils were used as substrate. The growth of the layers was 
done using the chemical electrodeposition technique. 
 
The different Cu foils were analyzed by X-ray diffraction (XRD) to determine their 
crystalline quality, to establish the morphology and elemental composition of each layers 
was used scanning electron microscopy (SEM) and energy dispersion spectrometry (EDE), 
this was done in order to identify which was more suitable substrate for growth. Taking 
into account the results obtained was carried out chemical and chemical and thermal 
processing, to determine which of these allowed to improve the surface quality with 
respect to initial conditions. 
 
After establishing the most suitable substrate was made Co growth varying the deposition 
time and electrolyte concentration, seeking to find the parameters that allow better 
results and thus establish as a fixed parameters. After this is done the Co, CoCu CoCuCo 
growth changing the electrolyte preparation. These layers were analyzed by X-ray 





Both the substrate used for growth as growth that showed higher amount of Co, the 
magnetization was measured by vibrating sample magnetometer (MMV).  
 
Co/Cu, CoCu/Cu and CoCuCo/Cu layers which showed better crystalline quality, 
morphology and magnetic behavior were deposited using the following parameters: 1) 
deposition time: 1000s, 2) the electrolyte concentration [0.3]M and 3) salt used for 
electrolyte preparation: Co sulfate. 
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Desde el siglo pasado, las estructuras metálicas compuestas por capas delgadas periódicas 
de dos metales diferentes han despertado un gran interés, debido a sus propiedades 
físicas, que los hacen importantes para aplicaciones en diferentes tipos de sensores y en 
dispositivos de almacenamiento [1].  
 
La producción de multicapas metálicas ha sido, a lo largo del tiempo, un reto para los 
investigadores electroquímicos.  El objetivo que se buscó con los primeros intentos que se 
hicieron en multicapas era mejorar las propiedades mecánicas y de corrosión de la 
superficie de las capas y que el rango del periodo de repetición fuera de unos pocos 
micrómetros, incluso, que alcanzara la escala nanométrica [2,3].  Cada sistema puede 
mostrar nuevos fenómenos con potenciales prometedores para diferentes aplicaciones, 
entre ellos el efecto de la mangetorresistencia gigante (MRG) en multicapas magnéticas y 
no magnéticas con espesores de capa de menos de unos cuantos nanómetros, 
estimulando la investigación de multicapas depositadas por electrodeposición con 
propiedades similares [2,3].  Debido a la relación costo-efectividad-simplicidad, la 
electrodeposición ha sido considerada como una alternativa viable en comparación con 
los métodos convencionales para la preparación de multicapas, tales como sputtering, 
deposición química en fase de vapor de metales orgánicos por inyección de líquido 
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pulsado (MOCVD), deposición física en fase de vapor por arco pulsado (PAPVD), entre 
otros [3], obteniendo, en las multicapas preparadas por electrodeposición, unas buenas 
propiedades, comparables a las multicapas producidas por los métodos antes 
mencionados [4]. 
 
Gran parte del trabajo en electrodeposición de multicapas se ha ido desarrollando con la 
combinación de diferentes elementos, tales como: Ni-Cu/Cu, Co-Cu/Cu, Co-Ni-Cu/Cu y Ni-
Fe-Cu/Cu.  Las propiedades de estos materiales, tal como la magnetorresistencia de las 
multicapas, ha sido mejorada en función del espesor de las capas, la concentración de los 
diferentes componentes del electrolito, el número de capas y la regulación de los 
parámetros durante la deposición, tales como: voltaje de reducción, tiempo de 
deposición, entre otras [2].  Por ejemplo, para electrodeposición, un sistema típico es la 
combinación de capas de Co y Cu, las cuales son depositadas por un único baño que 
contiene iones Co2+ y usualmente en más baja concentración, iones Cu2+
 
.   Cualquiera de 
los dos tipos de deposición, galvanostática (corriente controlada) o potenciostática 
(potencial controlado), puede ser utilizada para la preparación de las multicapas [3].  
Durante un pulso de alta corriente (potencial alto), se deposita una capa magnética de Co 
(típicamente con un pequeño porcentaje de Cu incorporado) y durante un pulso de baja 
corriente (potencial bajo) se crece una capa pura de Cu  [3].  La capa de Co es la capa 
magnética y la capa de Cu es la capa no magnética.  
Si la densidad de corriente usada cuando la capa de Cu es depositada por control de 
corriente es menor, los átomos de Co de las capas magnéticas depositadas previamente 
son disueltos y los átomos de Cu son depositados al azar en iguales cantidades, a parte de 
la deposición normal de Cu mediante la corriente de Faraday [3]. 
 
Cuando la capa de Cu es depositada a un potencial fijo, una disolución de Co es 
superpuesta en la deposición de Cu a una razón de transporte de masa limitada; por lo 
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tanto, una cantidad excesiva de Cu depositado ha sido compensado con la perdida de Co 
[3].  Se ha encontrado que los anteriores procesos influyen en el comportamiento de la 
MRG de las capas producidas mediante electrodeposición [3]. 
 
Lo anterior fue motivación para desarrollar este trabajo, cuyo objetivo es la síntesis y 
caracterización de capas de CoCuCo/Cu mediante electrodeposición química, teniendo en 
cuenta que con la técnica se tienen resultados comparables con algunos trabajos 
reportados en la literatura, es de bajo costo y es fácilmente adaptable a aplicaciones 
industriales. 
 
Las etapas que se usaron en la presente tesis para producir las capas de Co/Cu, CoCu/Cu y 
CoCuCo/Cu fueron las siguientes: 1) se analizaron diferentes sustratos de Cu para 
establecer cuál de ellos era mejor para el crecimiento de multicapas; 2) se le realizó 
tratamiento químico a los sustratos para establecer los cambios que sufría al quitar 
elementos contaminantes de la superficie; 3) se crecieron capas de Co variando la 
concentración del electrolito y el tiempo de deposición, para encontrar los parámetros 
que más se ajustan a los resultados deseados y establecerlos como fijos; 4) se realizó 
tratamiento térmico a las superficies, para suavizarlas y hacerlas más homogéneas y; 5) se 
procedió a depositar las capas de Co/Cu, luego CoCu/Cu y CoCuCo/Cu sobre estos 
sustratos, variando el tipo de electrolito.  Destacándose la retroalimentación entre la 
producción y caracterización para cada una de las etapas, mediante Difracción de Rayos X 
(DRX), Microscopía Electrónica de Barrido (MEB), Espectrometría de Dispersión de Energía 
(EDE) y Magnetometría de Muestra Vibrante (MMV). 
 
La presente tesis está organizada de la siguiente manera: en el capítulo II: Marco teórico 
se hace una introducción a la técnica de electrodeposición y sus aspectos más relevantes, 
además se establece la importancia de los materiales usados en este trabajo y se hace una 
breve descripción de las técnicas de caracterización usadas; en el capítulo III: Desarrollo 
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experimental se establecen las condiciones de crecimiento de las capas y el sistema de 
deposición; en el capítulo IV: Resultados y discusión se analizan los resultados obtenidos 
mediante DRX, MEB, EDE y MMV en las diferentes etapas que se llevaron a cabo en este 
trabajo y en el capítulo V: Conclusiones, se organizan sistemáticamente los análisis 
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2.1 MATERIALES DE TRABAJO: COBALTO (Co) Y COBRE (Cu) 
El cobre es uno de los metales nobles con orbitales d completamente llenos.  Presenta una 
reactividad química escasa, es no magnético y tiene una estructura cristalina FCC.  Su 
parámetro de red a temperatura ambiente es 3.615Å.  El cobalto, por su parte, es uno de 
los metales de transición ferromagnético por excelencia (junto con el Ni y el Fe). Es mucho 
más reactivo que el Cu a causa de sus niveles 3d medio llenos. Tiene dos fases cristalinas 
estables. La primera es HCP (fase α) con una distancia a primeros vecinos de 2.51Å. Es la 
más estable a temperatura ambiente, aunque no por mucho como indica la reducida 
temperatura de transición entre ambas fases de ~ 417°C. La segunda (fase ε) tiene una 
estructura FCC con un parámetro de red (extrapolado a temperatura ambiente) de 3.55Å 
[1, 2, 3].   
 
La solubilidad de Cu en Co a temperatura ambiente es muy pequeña (<0.1 %) [4].  Los 
parámetros de red de ambos elementos (con el Co en la fase FCC) son similares, por lo que 
es de esperar que para pequeños espesores, al depositar uno sobre otro, ambos adopten 
el mismo parámetro de red, cuyo valor se puede situar en un valor intermedio entre ellos 
[5]. 
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El Co y el Cu son elementos débilmente miscibles, y por eso producen interfaces 
químicamente fuertes.  Por esta razón la deposición de estos materiales, ubicando la capa 
no magnética de Cu entre las capas magnéticas de Co, es decir, CoCuCo/Cu, ha recibido 
especial atención; teniendo en cuenta, además, que las propiedades mecánicas, eléctricas 
y magnéticas cambian con respecto a las de las aleaciones tradicionales. Las propiedades 
de este tipo de sistemas dependen del espesor de cada capa, del espesor de todo el 
sistema y de la buena formación de la capa, las cuales a su vez dependen de las 
condiciones de crecimiento [6, 7]. 
 
La variación en el espesor de cada capa y el espesor del sistema, por ejemplo, permite 
obtener un acople Ferromagnético (FM) o Antiferromagnético (AFM) de acuerdo con el 
ordenamiento de los momentos magnéticos o spines.  En el acoplo AFM se puede 
presentar una fuerte disminución de la resistencia eléctrica al aplicar un campo magnético 
suficientemente intenso para alinear las imanaciones de las capas adyacentes de Co.  Este 
efecto se conoce como mangetorresistencia gigante (MRG) [8, 9].  
 
Por otro lado, la calidad de las capas, la rugosidad y en general, la microestructura de cada 
una de ellas, afectan las propiedades de transporte eléctrico y magnético, por lo que se 
hace necesario controlar las variables que pueden afectarlas directa o indirectamente, 
buscando encontrar un crecimiento de tipo granular y una apropiada calidad cristalina 
[10].  Gómez, et al, establece que dichas características se pueden controlar con las 
diferentes variables presentes en los experimentos, teniendo en cuenta que unas afectan 
en mayor medida algunas de éstas; por ejemplo, estableció que la concentración de cada 
uno de los elementos presentes en las capas, hace que las líneas de los picos de difracción 
cambien, haciendo que la respuesta se parezca a la formación de una disolución sólida de 
Co+Cu, la cual presenta la respuesta que se muestra en la fig 2.1 
 





Fig 2.1: Respuesta de una disolución sólida de Co+Cu [5] 
 
Dadas las propiedades que presentan estos sistemas, presentan un amplio rango de 
aplicaciones a nivel tecnológico, tales como: desarrollo de nuevos sensores (de campo 
magnético, de corriente eléctrica, tensión, entre otros), cabezas de lectura de discos 
magnéticos, y otras tecnologías de almacenamiento magnético [5]. 
 
2.2 LA ELECTRODEPOSICIÓN COMO ALTERNATIVA DE CRECIMIENTO DE LAS PELÍCULAS 
DE Co Y Cu SOBRE Cu 
Aunque desde 1936 se han fabricado, por diversos métodos, capas de cobalto y cobre 
sobre cobre, sólo recientemente se han podido producir por electrodeposición química 
[11, 12, 13], ya que con esta técnica, económica y versátil, se obtienen resultados 

















La electroquímica es una rama de la química que estudia la transformación entre la 
energía eléctrica y la energía química, es decir, involucra fenómenos químicos asociados 
con la separación de cargas, que a menudo conduce a una transferencia de ellas, la cual 
puede ocurrir homogéneamente en una solución o heterogéneamente en la superficie del 
electrodo, e involucra además, fenómenos eléctricos, ya que dichas cargas son producidas 
por el paso de corriente a través del electrólito; convirtiéndose así, en uno de los métodos 
clásicos para producir capas decorativas y protectoras de diversos materiales sobre una 
superficie [14, 15]  
 
Conductores de Primera y Segunda Clase  
Los conductores sólidos y líquidos, en los cuales el paso de corriente eléctrica no origina el 
traslado de iones, se llaman conductores de primera clase. En éstos, la corriente eléctrica 
es consecuencia de la conducción electrónica. Ejemplos de estos conductores son los 
metales sólidos y líquidos y algunos no metales (grafito, sulfuros de zinc y de plomo). Se 
llaman conductores de segunda clase a las sustancias en las que el paso de corriente 
origina el traslado de iones (conducción iónica) y transformaciones químicas en los sitios 
de entrada y salida de la corriente (reacciones electroquímicas). Conductores típicos de 
segunda clase son las soluciones de sales, ácidos y bases en agua y en algunos otros 
disolventes como las sales de sodio. Los conductores de segunda clase se denominan 
electrólitos, estos pueden ser sustancias puras o soluciones [16].  
 
Reacciones Electroquímicas: 
Las reacciones electroquímicas tienen lugar en la zona de contacto de los electrodos 
(conductores de primera clase) con el electrólito (conductor de segunda clase) y son 
originadas por la imposibilidad de los electrones, portadores de la corriente en los 
electrodos, de moverse libremente en los electrólitos. Estas reacciones consisten en el 
intercambio de electrones entre los electrodos y los iones en la solución. En el cátodo, los 
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electrones pasan del ion al electrodo. En este proceso, los iones pierden o cambian su 
carga eléctrica. Esta es una reacción electroquímica primaria, cuyos productos intervienen 
con frecuencia en posteriores reacciones no relacionadas directamente con el transporte 
de corriente por los iones [16].  
 
La sustancia del electrodo puede participar en las reacciones electroquímicas, pero 
también puede ser inerte (reacciones restantes). En este último caso, en la superficie del 
electrodo se puede depositar metales o desprender gases. Por último, una reacción 
electroquímica puede tener lugar también si no hay paso de los iones de la solución al 
electrodo y viceversa. En estos casos, sólo los electrones realizan el transporte de la 
electricidad, pero los iones cambian de valencia en la superficie del electrodo en la 
solución [16].  
 
Leyes de la Electrólisis o de Faraday 
Primera Ley de Faraday: la cantidad de sustancia transformada durante la electrólisis es 
proporcional a la cantidad de electricidad que pasa por el electrolito [17]. 
 
Segunda Ley de Faraday: al pasar la misma cantidad de electricidad por diferentes 
electrolitos, las cantidades de distintas sustancias que se transforman en los electrodos 
(desprendimiento de la solución, cambio de valencia) son proporcionales a los 
equivalentes químicos de las sustancias en cuestión [17]. 
 
Técnicas de Caracterización de Soluciones Iónicas 
Existen dos técnicas básicas para la caracterización de soluciones iónicas: la voltametría y 
la voltametría cíclica (VC), útiles para determinar a partir de que potencial se inicia la 
reducción de los elementos constitutivos de las aleaciones disueltas en la soluciones 
iónicas [18]  
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La primera consiste en aplicar una rampa lineal de voltaje sobre la celda y a medida que la 
diferencia de potencial evoluciona, registrar el valor de corriente correspondiente. La 
información que esta técnica proporciona, está contenida en una gráfica voltaje (V) contra 
corriente (I), como se ilustra en la fig. 2.2, indicando con la aparición de los picos en la 
curva, la presencia de diferentes especies a diferentes voltajes. En consecuencia, la 
rapidez de la variación del voltaje permitirá conocer la cinética de formación de diferentes 
especies. Esta técnica permite evaluar la eficiencia de inhibidores de corrosión, 
denominados de adsorción, los cuales se absorben sobre el electrodo de trabajo 




Fig 2.2: Técnica de Voltametría: a) señal aplicada V vs t y b) respuesta medida I vs V 
 
Una técnica complementaria a la anterior es la denominada voltametría cíclica, la cual, 
como su nombre lo indica, es una repetición de la variación lineal de voltaje.  Como se 
ilustra en la fig. 2.3, la duración del ciclo corresponde al tiempo de variación del voltaje. La 
información que esta técnica proporciona permite establecer el grado de reversibilidad de 
las reacciones y en consecuencia, la degradación del electrodo. Los picos que aparecen 
durante el primer semiciclo (picos catódicos), indican la deposición de especies en el 
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de especies en el ánodo. En la industria se usa esta técnica para la selección de materiales 
usados en la fabricación de electrodos eficientes y durables.  
 
 
Fig 2.3: Técnica de Voltametría Cíclica: a) señal aplicada V vs t y b) respuesta medida I vs V 
 
2.2.1.1. LA ELECTRODEPOSICIÓN: la electrodeposición es un proceso electroquímico para 
el tratamiento de superficies que data de la época de Faraday y se basa en el paso de la 
corriente eléctrica entre dos metales diferentes (electrodos) que están inmersos en un 
líquido conductor (electrolito).  Se desarrolla habitualmente mediante la elección de una 
disolución electrolítica que contiene los cationes constituyentes del compuesto a 
sintetizar y que serán depositados (simultánea o secuencialmente en función del proceso 
seleccionado) sobre la superficie de un electrodo (metálico, semiconductor o 
parcialmente metálico). En consecuencia, se forma una película en la que la mezcla de los 
elementos metálicos se realiza a escala atómica. Esta técnica se usa, entre otras cosas, por 
la sencillez y rapidez en la obtención de las películas, por la facilidad para recubrir 
sustratos de cualquier geometría y tamaño, por la obtención de depósitos competitivos 
con los métodos de películas delgadas, aunque de manera más económica y por la 
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En general, los procesos electroquímicos están dominados por un mayor número de 
variables que los procesos químicos convencionales, tales como: pH, concentración de los 
reactivos, método de mezcla, pureza y tiempo de reacción son comunes a ambos, aunque 
sus efectos pueden ser muy diferentes en las reacciones químicas y en las 
electroquímicas.  En el siguiente esquema se resumen las componentes del sistema más 











Fig 2.4: Diagrama esquemático de algunas de las componentes del sistema que afectan el proceso de electrodeposición 
[14] 
 
El manejo de todas estas componentes hace que se dificulte el estudio de una reacción 
electroquímica, por lo que se hace necesario establecer cuáles de ellas se varían y cuales 
se dejan fijas con el fin de poder optimizar el proceso. 
 
ELECTRODOS 
Selección: en una celda electroquímica se pueden utilizar todo tipo de electrodos que 
presenten características metálicas, semiconductoras o parcialmente metálicas. En la 
electrodeposición de materiales la atención se centra principalmente en el electrodo de 
trabajo, ya que va a ser el que se va a recubrir, aunque la correcta selección de los otros 
dos es también importante [15] 
𝑒𝑒− 
FUENTE DE ALIMENTACIÓN 
 
 Técnica de deposición 
 Métodos 





Electrodo de trabajo 
Contraelectrodo 
Electrodo de Referencia 
 
ELECTROLITO 
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Electrodo de trabajo (ET): éste electrodo debe presentar unas propiedades particulares 
que permitan obtener una buena calidad de la película, por lo que se hace necesario 
analizar la calidad cristalina, la morfología y las impurezas [15].  El área de este electrodo 
es una variable fundamental, debido a que de esta depende la cantidad de material que 
puede ser depositado, por lo tanto, se debe mantener fija. 
Contraelectrodo (CE): el electrodo auxiliar debe ser de un área mayor que la del electrodo 
de trabajo, de un material conductor de la electricidad y tal que la electroreacción que se 
produzca en el mismo no interfiera con la reacción principal. Por lo que el platino es una 
buena elección, dado que los metales nobles son inertes porque están pasivados (esta 
película pasiva es mala conductora iónica, pero es buena conductora electrónica)[15] 
Electrodo de referencia (ER): éste electrodo se caracteriza por ser idealmente no 
polarizable, es decir, no da lugar a transferencia de carga a través de la interfase 
independientemente del potencial externo que se le imponga por una fuente externa.  El 
comportamiento de éste electrodo llevado a un esquema eléctrico simplista, es análogo al 
de un condensador.  En la bibliografía se encuentran varios tipos de electrodos de 
referencia que se pueden utilizar, entre ellos está el de Ag/AgCl [15]. 
 
FUENTE DE ALIMENTACIÓN 
Técnicas de deposición: dentro de los procesos electroquímicos se pueden distinguir tres 
tipos: directos; secuenciales y mixtos. En el primer tipo se depositan todos los 
componentes del material que se desea obtener en una sola etapa (codeposición). En el 
segundo caso se puede depositar los constituyentes del sólido final en varias etapas 
(deposición secuencial). El último tipo de proceso, consiste en que algunos de los 
elementos se electrodepositan, mientras que otros se adicionan mediante otros procesos, 
por ejemplo, tratamiento de la película precursora en una atmósfera que contenga el otro 
elemento [15]. En este caso se usó la codeposición, ya que es el más sencillo de cara a las 
posibles aplicaciones. 
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Métodos: un proceso de reducción química se puede realizar mediante los métodos de 
electrodeposición potenciostática o galvanostática. El primer método consiste en 
mantener el voltaje constante durante un tiempo determinado, para un depósito selectivo 
a partir de una solución iónica con más de una sustancia activa y potenciales de reducción 
distintos. Se debe escoger el potencial de reducción para cada elemento a depositar. En la 
electrodeposición galvanostática se mantiene la corriente constante, sin embargo el 
voltaje puede tomar distintos valores ocasionando la codeposición simultánea de todas las 
especies 
 
presentes en la solución iónica. Esto ocasiona capas poco definidas y 
generalmente rugosas [19].  
CELDA ELECTROLÍTICA  
La geometría de la celda electrolítica va a influir en la distribución de la corriente y el 
potencial, así como el rendimiento espacio-tiempo del proceso.  La más simple es la celda 
tipo tanque, en la cual se incorpora el electrolito (disolución) y los tres electrodos: 
electrodo de trabajo (ET), contraelectrodo (CE) y el electrodo de referencia (ER) [15] (fig 
2.5) 
 




Fig 2.5: Celda Electroquímica trielectrodica  
 




El electrolito debe tener las siguientes características [15]: 
Que sea electroquímicamente estable 
Que presente un intervalo de temperaturas accesible 
Presión de vapor adecuada (si es baja complica la recuperación del mismo por destilación, 
mientras que si es alta, exige trabajar con equipos sellados para evitar posibles fugas lo 
que genera un problema de toxicidad cuando esta presente) 
Baja viscosidad (porque favorece el transporte de materia en la interface electrodo-
solución) 
 





Eléctrico y Soporte 
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Se debe tener en cuenta que el electrolito puede ser preparado con agua destilada o 
desionizada, siempre y cuando los potenciales de trabajo no sean muy altos, debido a que 
el agua se electroliza dando 𝐻𝐻2 en el cátodo que se desprende en forma de burbujas, 
interfiriendo con el proceso de deposición dando películas con una calidad deficiente. 
 
2.3 TÉCNICAS DE CARACTERIZACIÓN DE PELÍCULAS DE COBALTO (Co) Y COBRE (Cu) 
SOBRE COBRE (Cu) 
Las disciplinas científicas y técnicas son identificadas y diferenciadas, entre otras cosas, 
por los equipos experimentales y las técnicas de medida que usan.  Esto mismo es cierto 
para la ciencia y tecnología de películas, en las cuales, debido al amplio rango de 
aplicaciones interdisciplinarias que se han generado, se ha hecho indispensable conocer la 
naturaleza intrínseca de ellas, lo que ha conducido al desarrollo de una gran cantidad de 
instrumentos analíticos comerciales [20].   
 
La investigación de la superficie de dichos materiales, es un área avanzada en el estudio 
de la ciencia de materiales.  La superficie sirve, a menudo, como plataforma para 
investigar aspectos fundamentales de los materiales, tales como crecimiento cristalino, 
reacciones químicas y de la catálisis además, actúa como “ventana” para investigar la 
microestructura del material [21]. 
 
En general, las técnicas de caracterización proporcionan la información necesaria para 
hacer un buen análisis de las características sustrato/película.  Algunas de estas pruebas 
son destructivas, mientras que otras no.  En común, todas ellas utilizan electrones, iones o 
fotones como rayos incidentes.  Estos interactúan con la superficie y excitan los átomos de 
dicha superficie de tal manera que alguna combinación de rayos secundarios de 
electrones, iones o fotones sean emitidos, llevando valiosa información estructural y 
química del proceso [22]. 
 











θ Planos del 
Cristal (hkl) 
Haz de rayos X 
incidente 







Algunas técnicas de caracterización de películas se describen a continuación: 
 
2.3.1 DIFRACCION DE RAYOS X (DRX) 
Cuando un átomo se excita por el desprendimiento de un electrón de una capa interna, 
generalmente regresa a su estado normal transfiriendo un electrón de una capa externa a 
la interna, con la consiguiente emisión de energía en forma de rayos X; esto es, de fotones 
de alta energía y longitudes de onda cortas, del orden de décimos de amstrong hasta 
varios amstrong.  Después de cierto tiempo, el ion que se ha formado llega a capturar un 
electrón [23].  
 
Los rayos X pueden usarse en el análisis químico de varias formas. Una de ellas es la 
difracción de estos rayos en los planos de un cristal.  Este método depende de la 
característica ondulatoria de los rayos X y del espaciamiento uniforme de los planos de un 
cristal [23].   
 
La interferencia observada en los patrones de difracción de rayos X para un sólido, ocurre 
debido a la reflexión de la radiación incidente en una familia de planos de la red cristalina, 










Fig 2.6: Difracción de los rayos X en los planos cristalinos de un sólido 
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La radiación reflejada en un plano y la reflejada en los adyacentes, diferirán en un factor 
de fase, que depende de los distintos caminos recorridos. La diferencia de camino 
recorrido por dos haces reflejados en planos adyacentes es 2d·senɵ, donde d es la 
distancia interplanar y ɵ es el ángulo de incidencia. Para que estos haces interfieran 
constructivamente, dicha diferencia de camino debe ser igual a un número entero de 
longitudes de onda; a esta condición se le conoce como Ley de Bragg (ecuación 2.1) [24]:  
 
θλ sendn hkl ⋅= 2    (2.1) 
 
Donde d es la distancia interplanar correspondiente a la familia de planos de índices {hkl}, 
λ es la longitud de onda de los rayos X, ɵ es el ángulo de incidencia de la radiación y n 
representa un índice entero, conocido como el orden de la reflexión [24]. 
 
En las medidas de rayos X se hacen barridos de la intensidad del haz difractado en función 
del ángulo de incidencia del haz con la muestra. Los máximos de intensidad de estos 
diagramas nos permiten identificar el material que tenemos y su estructura cristalina, 
puesto que un máximo de intensidad a un ángulo dado corresponde a una distancia 
característica entre los átomos del material [24]. 
  
Esta técnica brinda una gran información sobre las estructuras cristalina de los materiales, 
como las fases presentes, tamaño del cristalito, microtensiones y macrotensiones, 
parámetro de red y distancia entre planos. Esto es posible ya que, algunas de las 
longitudes de onda de los rayos X son de la misma longitud de onda que la distancia 
interplanar de la red cristalina en cuestión [25]. 
 
La ecuación 2.1 conduce a líneas en el patrón de difracción, pero al realizar estos se 
observa que los picos corresponden a distribuciones gaussianas, cuyo ensanchamiento 
refleja la presencia de esfuerzos mecánicos debido a defectos y discontinuidades tales 
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como bordes de grano, dislocaciones y fallas de apilamiento. Cualitativamente se puede 
tener una idea de dichos defectos a través de la medida del ancho medio del pico de 
difracción (FWHM), cuyo inverso (FWHM-1) se utiliza como parámetro para establecer la 
calidad cristalina, teniendo en cuenta que entre mayor sea el FWHM-1 mayor será la 
calidad cristalina y por lo tanto las tensiones existentes en la red son menores (fig 2.7) 
[26].  En la figura 2.7 se observa que la curva a) presenta mayor calidad cristalina debido a 
que el ancho del pico es menor que en los otros dos casos, lo cual se traduce en un 
FWHM-1
 
 mayor con respecto a los picos mostrados en las figuras 2.7 b) y c). 
 
Fig 2.7: FWHM de los picos de difracción 
 
2.3.2 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO Y ESPECTROMETRO DE DISPERSION DE 
ENERGIA (EDE) 
2.3.2.1 Microscopía Electrónica de Barrido (MEB): en éste se hace incidir un haz delgado 
de electrones acelerados, con energías de unos cientos de eV hasta unas decenas de keV, 
sobre una muestra gruesa, opaca a los electrones.  Este haz se focaliza sobre la superficie 
de la muestra, mediante unas lentes condensadoras, de forma que realiza un barrido de la 
misma siguiendo una trayectoria de líneas paralelas.  De todas las formas de radiación 
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MEB son los electrones secundarios, los cuales son electrones de baja energía (decenas de 
eV), que resultan de la emisión por parte de los átomos constituyentes de la muestra (los 
más cercanos a la superficie) debido a la colisión con el haz incidente y electrones 
retrodispersados son, por su parte, electrones del haz incidente que han interaccionado 
con los átomos de la muestra y han sido reflejados.  La intensidad de ambas emisiones 
varía en función del ángulo que forma el haz incidente con la superficie del material, es 
decir, depende de la topografía de la muestra.  La señal emitida por los electrones y 
radiación resultantes del impacto se recoge mediante un detector y se amplifica para cada 
posición de la sonda (ver anexo 2).  Las variaciones en la intensidad de la señal que se 
produce conforme la sonda barre la superficie de la muestra, se utiliza para variar la 
intensidad de la señal en un tubo de rayos catódicos que se desplaza en sincronía con la 
sonda.  De esta forma existe una relación directa entre la posición del haz de electrones y 
la fluorescencia producida en el tubo de rayos catódicos.  El resultado es una imagen 
topográfica muy ampliada de la muestra [15, 27]. 
 
El aumento de la imagen producido por el microscopio de barrido resulta de la relación 
entre las dimensiones de la imagen final y el área de la muestra que ha sido barrida.  El 
poder de resolución del microscopio es determinado directamente por el área mínima que 
la sonda es capaz de escanear [15]. 
 
Si la muestra no es buena conductora debe ser recubierta con una película conductora 
metálica o de carbono para evitar que ésta se cargue cuando sea irradiada [15]. 
 
2.3.2.2 Espectrometría de Dispersión de Energía (EDE): éste se usa para hacer un 
microanálisis químico semicuantitativo.  Los electrones incidentes excitan los átomos de la 
muestra y provocan la emisión de rayos X cuya longitud de onda (λ1) es característica de 
los elementos presentes en la muestra y cuya intensidad para una longitud de onda 
determinada es proporcional a la concentración relativa del elemento a esa (λ1).  Este 
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espectrómetro graba el espectro completo, simultáneamente se analiza la altura del pulso 
electrónico para tipos de pulsos producidos en el detector de acuerdo con la energía de 
los rayos X [15]. 
 
2.3.3 MAGNETOMETRO DE MUESTRA VIBRANTE (MMV) 
Las características de cualquier material magnético definen sus posibles aplicaciones y 
están bien descritas en términos de su lazo de histéresis. El instrumento de medición más 
comúnmente usado para la determinación de lazos de histéresis es el Magnetómetro de 
Muestra Vibrante, el cual se ha convertido en un instrumento bastante importante dada 
su capacidad de medir las propiedades magnéticas básicas de materiales como función del 
campo magnético, la temperatura y el tiempo [28]. 
 
El Magnetómetro de Muestra Vibrante MMV (VSM por sus siglas en ingles “Vibrating 
Sample Magnetometer”) está fundamentado en la ley de Faraday.  Su funcionamiento 
consiste en someter una muestra de material a oscilaciones mecánicas senoidales en el 
interior de un campo magnético externo uniforme [29].  La magnetización de la muestra 
en movimiento genera una variación de flujo magnético en el espacio adyacente, 
induciendo una señal eléctrica alterna en unas bobinas de captación ubicadas 
especialmente para maximizar la amplitud de la fuerza electromotriz inducida.  Esta señal 
inducida es proporcional a la magnetización de la muestra que es una medida del 
momento magnético neto por unidad de volumen y por consiguiente, brinda información 
sobre el comportamiento magnético de la misma [30].  
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En este capítulo se describe la técnica de electrodeposición química para la obtención de 
capas de Co y Cu sobre sustratos de Cu, las condiciones de crecimiento, las variables que 
maneja el sistema y las técnicas de caracterización usadas en este trabajo.  
 
3.1 SISTEMA DE DEPOSICION: 
La deposición de las capas de Co y Cu se realizó mediante electrodeposición química en el 
modo de potencial fijo, mediante el potenciostato Gamry PCI4/750, el cual es un 
instrumento electroquímico compacto de grado investigativo que permite ser instalado en 
el interior del computador [1].   
 
El sistema tiene los siguientes componentes  
• Potenciostato: este potenciostato consiste de dos tarjetas, que se instalan 
directamente al computador en slots diferentes y la conexión entre ellas se hace a 
través de un bus de datos.  La primera tarjeta es el potenciostato y la segunda es la 
tarjeta controladora.  La fuente de poder que va en el potenciostato es la que 
convierte el potencial dado por el computador en una variedad de potenciales, 
dependiendo de la necesidad.  Del potenciostato salen seis conexiones que van a 
conectar el computador con la celda, las cuales corresponden a: electrodo de 
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trabajo (ET), escaneo del electrodo de trabajo, electrodo de referencia (ER), 
contraelectrodo (CE) y tierra.  Adicionalmente, este equipo cuenta con una celda 
Dummy para la calibración [1]. 
 
• Software Controlador: este software (Gamry Framework V. 4.35 2005) permite 
manejar diferentes experimentos, tales como: cronoamperometría, 
cronocoulometría, cronopotenciometría, coulombometría de potencial controlado, 
voltametría cíclica y la voltametría lineal, y deja que el equipo pueda manejarse de 
forma automática.  Estos experimentos permiten obtener la deposición de 
determinado material, solo que entre una y otra, la diferencia son las variables que 
maneja y controla (fig 3.1).  Además este software permite calibrar el sistema, y 
establece cuando existen errores de calibración [1]. 
 
 
Fig 3.1: Imagen de las variables que se manejan en la voltametría cíclica con el Framework 
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Dentro de los experimentos que maneja el software de control, el utilizado para llevar a 
cabo las deposiciones fue la Coulometria de Potencial Controlado (Controlled Potential 
Coulomety), la cual permite llevar a cabo el proceso a un potencial determinado y se 
obtiene una curva con información de la carga depositada (Q vs t) y la corriente 
consumida (I vs t) con respecto al tiempo, como se observa en la fig 3.2. 
 
 
Fig 3.2: Imagen de la curva de una Q vs t y I vs t dada por el Echem Analyst 
 
En esta técnica se mantiene constante el potencial del electrodo por un largo tiempo.  
Todas las especies activas electroquímicamente son activadas y la carga total depositada 
mediante esta técnica obedece a la ley de Faraday (ecuación 3.1) [1]: 
 
𝑄𝑄 = 𝑛𝑛𝑛𝑛𝑁𝑁0                           (3.1) 
 
Donde Q es la carga total depositada, n es el número de electrones consumidos en el 
experimento, F es la constante de Faraday (9.64853 × 104  𝐶𝐶 𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒� ) y 𝑁𝑁0son las moles 
totales de las especies redox presentes [1]. 
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• Software de Análisis: en el software de análisis (Gamry Echem Analyst V. 1.35 
2005) se abren cada una de las curvas obtenidas en los diferentes experimentos 
hechos con el software controlador, permitiendo analizarlas, es decir, encontrando 
picos, mínimos y máximos, derivándola, entre otras (fig 3.3) [1]. 
 
 
Fig 3.3: Imagen de la curva de una voltametría cíclica a la cual se le encontró los picos mediante el Echem Analyst 
 
• Celda Electroquímica: la celda electroquímica está constituida por el electrolito y 
los electrodos (fig 3.4).  Es acá donde se llevan a cabo los procesos de deposición 
de un material sobre determinado sustrato, teniendo en cuenta la base de la cual 
se va a obtener dicho material. 
 




Fig 3.4: Imagen del montaje experimental de la celda electroquímica 
 
Para este caso, el arreglo de la celda es trielectrodico, es decir, se tienen tres electrodos: 
Electrodo de Trabajo (ET): el electrodo de trabajo usado en este caso es lámina de cobre 
(fig 3.5), ya que es un material bastante usado, abundante y relativamente económico, 
que presenta múltiples aplicaciones.  Se usó cobre electrolítico con una pureza del 
99.99%, con un área efectiva de 0,25𝑐𝑐𝑚𝑚2. 
 
 
Fig 3.5: Imagen de la lámina de Cu usada como sustrato 
 
Contraelectrodo (CE): en este caso se usó una lámina de Platino rectangular con un área 
aproximada de 2𝑐𝑐𝑚𝑚2.  
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Electrodo de Referencia (ER): se usó un electrodo de Ag/AgCl marca Gamry (fig 3.6) como 
electrodo de referencia 
 
 
Fig 3.6: Imagen del electrodo de Ag/AgCl usado como electrodo de referencia 
 
Dentro de la celda electroquímica se dan diferentes reacciones (fig 3.7), que para el cobre, 
teniendo en cuenta que se usó Sulfato de Cobre, fue: 
 
2𝐶𝐶𝑒𝑒++   →   2𝐶𝐶𝑒𝑒0 −  4𝑒𝑒− 
2𝐻𝐻𝑂𝑂−   →   𝑂𝑂2 +  2𝐻𝐻+ +  4𝑒𝑒− 
2𝐶𝐶𝑒𝑒2𝑆𝑆𝑂𝑂4  +   2𝐻𝐻2𝑂𝑂  →   2𝐶𝐶𝑒𝑒0 +  2𝐻𝐻2𝑆𝑆𝑂𝑂4 + 𝑂𝑂2 
 












Fig 3.7: Reacción química dentro de la celda electroquímica 
CE ET 
ER 




La calidad cristalina, morfología y otras características de las películas depositadas están 
estrechamente ligadas con la calidad del sustrato utilizado y esta a su vez depende 
fuertemente del proceso de fabricación.  Por ejemplo, las condiciones en que se 
encuentra la superficie afecta de forma importante a la naturaleza de los procesos de 
nucleación y adsorción fundamentales para obtener una buena calidad en la película. 
 
Las láminas de Cu utilizadas estuvieron sometidas a un proceso de laminado generando en 
ellas tensiones y esfuerzos mecánicos, teniendo en cuenta esto, es necesario la 
preparación y limpieza de la superficie antes de realizar una deposición; un único proceso 
de mejoramiento de la superficie no es suficiente, es por eso que los sustratos utilizados 
se someten a diferentes tratamientos con los cuales se eliminan contaminantes o 
impurezas de la superficie, se activa para la deposición o se altera sus propiedades físicas, 
químicas y/o mecánicas [2, 3].  Lo que se busca con la preparación previa del sustrato, es 
que éste adquiera las condiciones superficiales más favorables para la deposición [4]. 
 
Para obtener las películas de Co y Cu, se usaron como sustrato láminas de Cu comerciales 
con diferentes características y espesores. El área para la deposición está limitada por las 
dimensiones del sistema utilizado a un rectángulo de 0,5𝑐𝑐𝑚𝑚2, de los cuales la mitad se usa 
para establecer el contacto con el potenciostato y la otra mitad es el área a ser tratada.  
Los procesos a los que se sometieron los sustratos de Cu fueron: 
 
Pulido Mecánico: debido a que la superficie de Cu presenta irregularidades, se hace 
necesario minimizar la rugosidad, el rayado y las impurezas, para tal fin, se pulieron las 
muestras mecánicamente con papel abrasivo de carburo de silicio, desde un tamaño de 
grano de 600 a 1200𝜇𝜇, hasta obtener una superficie uniforme.  
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Tratamiento Térmico: cuando se realiza tratamiento térmico al sustrato previo al 
crecimiento de películas, se promueve la difusión superficial de los átomos adsorbidos 
hacia posiciones de equilibrio disminuyendo las tensiones producidas en el proceso de 
fabricación.  En esas condiciones, la calidad del sustrato mejora y el crecimiento de las 
películas se desarrolla con una mayor perfección estructural y tiene, por tanto, mejores 
propiedades mecánicas que una película hecha sobre un sustrato sin tratamiento térmico 
[5, 6].  Por lo tanto, al hacer tratamiento térmico al sustrato, en ella se mejora la 
estructura, la morfología, se disminuyen las tensiones internas y la calidad cristalina 
mejora notablemente [7, 8]. 
 
Ya que los sustratos de Cu no tienen una buena organización atómica y presentan 
porosidades, se realizó un tratamiento térmico a algunas de las superficies.  Este 
tratamiento térmico consistió en empaquetar el Cu en papel aluminio, tratando de 
eliminar los restos de oxigeno que quedan dentro, esto con el fin de evitar al máximo la 
oxidación; la atmosfera de trabajo fue argón, para lo cual se hizo vacio y se hicieron tres 
purgas que permitieron disminuir la presencia de oxigeno dentro del horno.  El 
calentamiento se dio hasta 500°C a una rata de 10°C/min.  Los 500°C se mantuvieron 
durante 30 minutos, después de los cuales se suspendió el flujo de argón y se dejo enfriar 
hasta temperatura ambiente dentro del horno cerrado herméticamente. 
 
Tratamiento Químico: busca eliminar restos de contaminación producidos en el pulido 
mecánico y en el tratamiento térmico; adicionalmente, realizar este procedimiento 
permite mejorar la homogeneidad del depósito [3].  El tratamiento químico realizado a las 
muestras fue el siguiente: 
 
1. Se sumerge en acido sulfúrico al 95,9%. 
2. En ácido ortofosfórico al 85%. 
3. Nuevamente en ácido sulfúrico al 95,9%. 
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4. Se sumerge en agua destilada. 
5. Se sumerge en agua desionizada. 
 
Cada uno de estos procesos se realiza durante 5 minutos y entre cada proceso se enjuaga 
con agua desionizada, con el fin de no contaminar los ácidos.  Todos los reactivos usados 
para el tratamiento químico son de grado reactivo. 
 
3.3 MATERIALES DE APORTE Y REACTIVOS USADOS 
3.3.1 El Cobre y el Cobalto 
Tanto el Cu como el Co, son metales que tienen parámetros de red muy similares, lo que 
permite que se pueda crecer el uno sobre el otro sin generar muchas tensiones 
superficiales y estrés; adicionalmente, se debe tener en cuenta que el Cu es diamagnético, 
mientras que el Co es ferromagnético, lo que permite que el crecimiento del uno sobre el 
otro tenga muchas aplicaciones [9, 10].  
 
El Cu y el Co tienen muchas presentaciones, pero la usada para nuestro propósito es 
granular o tipo sal de cada una de ellas, las cuales se resumen en la tabla 3.1. 
 
Tabla 3.1: Lista de las sales usadas para el crecimiento de las diferentes películas 
 




(𝒈𝒈 𝒎𝒎𝒎𝒎𝒎𝒎⁄ ) 
REFERENCIAS 
Nitrato de Co 
hexahidratado 
𝐶𝐶𝐶𝐶(𝑁𝑁𝑂𝑂3)2 .6𝐻𝐻2𝑂𝑂 291,04 J. T. Baker 
Sulfato de Co 
heptahidratado 
𝐶𝐶𝐶𝐶𝑆𝑆𝑂𝑂4. 7𝐻𝐻2𝑂𝑂 281,1 R. A. Chemicals 
Sulfato de Cu 
pentahidratado 
𝐶𝐶𝑒𝑒𝑆𝑆𝑂𝑂4. 5𝐻𝐻2𝑂𝑂 249,68 P.A. Panreac 
Ácido Bórico 𝐻𝐻3𝐵𝐵𝑂𝑂3 61,83 P.A. Panreac 
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Con las sales de la tabla 3.1 se prepararon los diferentes electrolitos, teniendo en cuenta 
que para lograr las concentraciones requeridas, se hace necesario aplicar la siguiente 
fórmula (Ecuación 3.2): 
 
𝑃𝑃𝑃𝑃 =  𝑃𝑃 (𝑔𝑔)
𝑉𝑉 (𝐿𝐿)×𝐶𝐶
          (3.2) 
 
Donde, PM es el peso molecular de la sal utilizada, P (g) es el peso en gramos de la sal, V 
(L) es el volumen en litros del disolvente y C es la concentración de trabajo. 
 
Se debe tener en cuenta que el disolvente usado en este trabajo fue agua desionizada, 
precisamente para evitar un aporte iónico diferente al de la sal durante el proceso de 
deposición. 
 
3.4 PREPARACION DE LAS PELÍCULAS DE Co/Cu, CoCu/Cu Y CoCuCo/Cu 
Este tipo de materiales está siendo investigado en la industria de grabación magnética, 
entre otras, debido a sus propiedades, que permitirían disminuir tamaños y costos. 
 
El proceso de formación de las capas se da por el transporte de iones generados por el 
paso de la electricidad a través de los electrodos sumergidos en un electrolito.  La 
generación de estos iones, para este caso, depende del potencial aplicado, ya que cada 
especie, dependiendo de su naturaleza y de la condiciones, tiene un potencial de 
reducción específico, el cual se obtiene al caracterizarlo mediante la voltametría cíclica.   
 
La preparación de las muestras se hizo con el potenciostato Gamry PCI4/750, usando los 
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3.4.1 Preparación de las películas de Co/Cu 
Para la preparación de las películas de Co sobre sustratos de Cu, se hicieron varias etapas 
para establecer unos parámetros de crecimiento como fijos. 
 
ETAPA I 
Inicialmente, se trabajo con una sola sal variando la concentración y los tiempos de 
deposición, los cuales se resumen en la tabla 3.2. 
 
Tabla 3.2: Resumen de las condiciones de crecimiento de Co/Cu en la primera etapa 
 

































Encontrándose conveniente dejar como parámetros fijos una concentración [0,3]M y el 
tiempo de deposición en 1000s.  En esta etapa se debe tener en cuenta que a los sustratos 
solo se les hizo pulido mecánico y tratamiento químico. 
 
ETAPA II 
Ya establecidas la concentración y el tiempo de deposición, se varió la sal precursora y 
adicionalmente se hicieron experimentos adicionando ácido bórico para establecer como 
se ve afectada la superficie, usando como condiciones las que se resumen en la tabla 3.3. 
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Tabla 3.3: Resumen de las condiciones de crecimiento de Co/Cu en la segunda etapa 
 





Co51223 Nitrato de Cobalto Hexahidratado  [0,3] CoCu2 
Co51236 
Nitrato de Cobalto Hexahidratado  [0,3] 
CoCu10 
Ácido Bórico [0,2] 
Co51252 Sulfato de Cobalto Heptahidratado  [0,3] CoCu16 
Co51239 
Sulfato de Cobalto Heptahidratado  [0,3] 
CoCu11 
Ácido Bórico [0,2] 
 
A partir de esta etapa, se trabajo sobre sustratos con pulido mecánico, tratamiento 
térmico y tratamiento químico, ya que después de analizar el comportamiento de los 
sustratos con y sin tratamiento térmico, se pudo encontrar que el tratamiento térmico 
mejoraba la superficie. 
 
3.4.2 Preparación de las películas de CoCu/Cu 
Después de crecer el cobalto variando la sal de Co y adicionándole el ácido bórico, se 
procedió a crecer Cu sobre estas capas, para establecer sobre cuál de ellas crece mejor el 
Cu, teniendo en cuenta la rutina establecida en la tabla 3.4 
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Tabla 3.4: Resumen de las condiciones de crecimiento de CoCu/Cu  
 






Nitrato Cobaltoso Hexahidratado [0,3] 
CoCu5 
Sulfato de Cobre Pentahidratado [0,3] 
CoCu51233 
Nitrato Cobaltoso Hexahidratado [0,3] 
CoCu9 Sulfato de Cobre Pentahidratado [0,3] 
Acido Bórico en ambos electrolitos [0,2] 
CoCu51249 
Sulfato de Cobalto Heptahidratado [0,3] 
CoCu15 
Sulfato de Cobre Pentahidratado [0,3] 
CoCu51242 
Sulfato de Cobalto Heptahidratado [0,3] 
CoCu12 Sulfato de Cobre Pentahidratado [0,3] 
Acido Bórico en ambos electrolitos [0,2] 
 
3.4.3 Preparación de las películas de CoCuCo/Cu 
Cuando se tiene la multicapa de CoCu/Cu, se deposita otra capa de Co con las mismas 
condiciones de la primera capa, teniendo en cuenta el protocolo dado en la tabla 3.5 
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Tabla 3.5: Resumen de las condiciones de crecimiento de CoCuCo/Cu  
 






Nitrato de Cobalto Hexahidratado [0,3] 
CoCu4 Sulfato de Cobre Pentahidratado [0,3] 
Nitrato de Cobalto Hexahidratado [0,3] 
CoCuCo51230 
Nitrato de Cobalto Hexahidratado [0,3] 
CoCu8 
Sulfato de Cobre Pentahidratado [0,3] 
Nitrato de Cobalto Hexahidratado [0,3] 
Acido Bórico en los electrolitos [0,2] 
CoCuCo51247 
Sulfato de Cobalto Heptahidratado [0,3] 
CoCu14 Sulfato de Cobre Pentahidratado [0,3] 
Sulfato de Cobalto Heptahidratado [0,3] 
CoCuCo51244 
Sulfato de Cobalto Heptahidratado [0,3] 
CoCu13 
Sulfato de Cobre Pentahidratado [0,3] 
Sulfato de Cobalto Heptahidratado [0,3] 
Acido Bórico en los electrolitos [0,2] 
 
3.5 MEDIDA DEL pH DE LOS ELECTROLITOS 
El pH de los electrolitos afecta las propiedades magnéticas y estructurales de los depósitos 
[11], por esta razón se hace necesaria la supervisión de esta variable durante cada proceso 
y mantenerla dentro de un rango para garantizar unos crecimientos parecidos, para lo 
cual se usó el pH-metro Handylab pH 11 de SCHOTT (fig 3.8), obteniendo que el pH de los 
diferentes electrolitos varía entre 3 y 5. 




Fig 3.8: pH-metro Handylab pH 11 - SCHOTT 
 
3.6 CARACTERIZACION DE LOS ELECTROLITOS 
La caracterización de los electrolitos se hizo mediante Voltametría Cíclica, a través de la 
cual se obtuvieron las curvas de I vs V para establecer los potenciales de reducción de las 
especies a depositar, que para este trabajo fueron los potenciales de reducción del Co y 
del Cu. 
 
Una curva característica de I vs V para los electrolitos se muestra en la fig 3.9 
 




Fig 3.9: Voltametría Cíclica para un electrolito de Co 
 
Todos los potenciales de reducción se encontraron de la misma manera, teniendo en 
cuenta que el programa Echem Analyst permite medir los picos, es decir, obtener los 
valores de potencial para ser usados en la deposición. 
 
El valor de los potenciales para cada especie, tuvo ligeras variaciones, debido a que las 
condiciones entre una muestra y otra cambiaban un poco, es decir, variaban el pH y la 
temperatura, y factores que influyen en las condiciones finales de reducción de las 
especies. 
 
3.7 TECNICAS DE CARACTERIZACION 
Las películas de Co/Cu, CoCu/Cu y CoCuCo/Cu, crecidas por electrodeposición, se 
caracterizaron mediante las técnicas de difracción de rayos X (DRX), microscopía 
electrónica de barrido (MEB), espectroscopia de energía dispersiva de rayos X (EEDX) y 
Magnetometría de Muestra Vibrante (MMV). 
 
3.7.1 Difracción de Rayos X (DRX): esta técnica, aplicada al estudio de materiales 
cristalinos, permite obtener, en forma no destructiva, importante información sobre 
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distintos aspectos de los mismos.  En el campo específico de los tratamientos superficiales 
o de películas, esta técnica permite determinar las fases presentes, orientaciones 
cristalinas preferenciales, defectos cristalográficos, tensiones residuales, etc [12]. El 
análisis de los sustratos y de las películas de Co/Cu, CoCu/Cu y CoCuCo/Cu se hicieron en 
un Difractómetro BRUKER D8 ADVANCE, a temperatura ambiente con una fuente de 
radiación de Cu Kα
 
 (λ= 1.540562Å ) a 30kV y 15mA. Todos los datos se tomaron en un 
intervalo 2θ de 40° a 80° con un tamaño de paso de 0.02° y con incidencia rasante. 
3.7.2 Microscopia Electrónica de Barrido (MEB): con esta técnica se puede analizar, a 
través de imágenes, la morfología de las diferentes muestras, es decir, tanto sustratos 
como deposiciones, y da información importante sobre los detalles topográficos.  Este 
análisis de los sustratos y las deposiciones se llevo a cabo en Microscopio Electrónico de 
Barrido JEOL JSM-6060 LV, en condiciones de alto vacío, a una distancia de trabajo de 
10mm, con una variación entre 42 y 50 en el tamaño del Spot y un voltaje acelerador de 
20kV. 
 
3.7.3 Espectrometría de Dispersión de Energía (EDE): mediante EEDX se puede hacer un 
análisis semi-cuantitativo para elementos de número atómico mayores a 3 y el resultado 
se expresa en porcentaje relativo al total de elementos detectados.  El equipo utilizado 
para el microanálisis es un OXFORD INCA X – Sight con detector tipo WAFER de Si dopado 
con litio, el cual está incluido en el microscopio de barrido JEOL JSM – 6060 LV, por lo 
tanto, las condiciones para esta, son las mismas a las cuales se lleva a cabo los análisis 
mediante MEB. 
 
3.7.4 Magnetometría de Muestra Vibrante (MMV): con esta técnica se obtiene 
información sobre el comportamiento magnético de las muestras, en la cual se determina 
el lazo de histéresis que permite conocer las características de material que se está 
analizando.  Las medidas de magnetización vs campo aplicado, se realizaron a 
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temperatura ambiente. La frecuencia de oscilación que se utilizó fue de 35 Hz.  Las 
medidas fueron corridas para un rango de campo que va desde -5500 hasta 5500Oe con 
un paso de 100Oe.  
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RESULTADOS Y DISCUSION 
 
El siguiente estudio trata sobre la preparación de materiales mediante electrodeposición 
teniendo en cuenta el tratamiento químico de los sustratos, el electrolito y el pH, además 
de las variables de síntesis, tales como el voltaje de deposición y el tiempo de reducción. 
 
En este capítulo, se presentan los resultados obtenidos a partir de la caracterización de 
diferentes sustratos y de las capas de Co/Cu/Co sobre Cu hechas mediante la técnica de 
electrodeposición, mediante Difracción de rayos X (DRX), Microscopía Electrónica de 
Barrido (MEB), Espectrometría de Dispersión de Energía (EDE) y Magnetometría de 
Muestra Vibrante (MMV).  Esto con el fin de analizar el comportamiento que tiene el 
crecimiento de las películas al variar algunos de los parámetros tenidos en cuenta.  
 
4.1 SUSTRATO DE Cu 
Uno de los problemas más frecuentes en el caso de crecimientos por capas, es el sustrato, 
debido a que desde el punto de vista físico, obtener sustratos monocristalinos es bastante 
difícil; por lo cual es posible que se tenga una superficie no regular o múltiplemente 
orientada [1].  Por esta razón, es necesario realizar un estudio comparativo de diferentes 
tipos de cobre comercial para establecer una metodología de selección, teniendo en 
cuenta que parámetros como morfología, defectos y calidad cristalina afectan el 
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crecimiento de las capas.  Para este fin, se utilizó Microscopia Electrónica de Barrido 
(MEB), Espectrometría de Dispersión de Energía (EDE) y Difracción de Rayos X (DRX). 
 
4.1.1 DIFRACCION DE RAYOS X (DRX) Y CALIDAD CRISTALINA 
En esta sección, se presentan los resultados del análisis de difracción de rayos X de tres 
sustratos diferentes (fig 4.1) para establecer la calidad cristalina de cada uno de ellos  





















































Fig 4.1. Difractogramas de los diferentes sustratos analizados a) Sustrato 1: Cobre colombia b) Sustrato 2: Cobre paloma 
c) Sustrato 3: Cobre CiNi 
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 Gauss fit of Data2_B
En la fig 4.1 a) se puede ver que el sustrato 1, aunque tiene tres direcciones 
cristalográficas, presenta una que tiene mayor intensidad, la [200] y sobresale con 
respecto a las otras dos, la [111] y la [220], mientras que los otros dos sustratos también 
tienen las mismas direcciones cristalográficas pero la intensidad del pico [200] disminuye, 
mientras que la intensidad de los picos [111] y [220] aumenta con respecto al sustrato 1 
(fig 4.1 b) y 4.1 c)).   
 
Por otra parte, es importante tener en cuenta la calidad cristalina de los sustratos, la cual 
se puede obtener a partir del inverso del FWHM (ancho medio del pico a la mitad de la 
Gaussiana) de cada uno de los picos presentes en los diferentes difractogramas, teniendo 
en cuenta que valores alto de este parámetro (FWHM-1
 
) indican mayor calidad cristalina 
según lo establecido por Pérez Bueno y sus colaboradores en el 2000 [1].  Este dato se 
obtiene graficando cada pico y haciéndole un ajuste Gaussiano, por ejemplo para la 















Fig 4.2: Ajuste Gaussiano del pico 200 de sustrato 1  
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 de los diferentes sustratos estudiados 
SUSTRATO 
FWHM-1 
[111] [200] [220] 
S1 4,1 3,56 4,78 
S2 4,11 3,83 3,9 
S3 3,68 2,88 2,46 
 
Teniendo en cuenta estos resultados, vemos que el sustrato que presenta mejores 
características es S1, ya que aunque tiene tres direcciones cristalográficas, presenta mejor 
calidad cristalina en promedio, que los otros dos sustratos, debido a que su FWHM-1
 
 es 
mayor en las direcciones cristalográficas presentes.  Esto puede sugerir que sobre el 
sustrato 1 se de la deposición con mayor facilidad en la dirección con mayor intensidad. 
4.1.2 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (MEB) Y ESPECTROMETRIA DE 
DISPERSION DE ENERGIA (EDE): 
Mediante Microscopía Electrónica de Barrido se estableció la morfología y las 










































Fig 4.3: Micrografías MEB de los diferentes sustratos: a) S1, b) S2, c) S3 
 
Con la técnica de Espectrometría de Dispersión de Energía se analizó la proporción de los 
componentes elementales de cada uno de los sustratos. 
 
Tabla 4.2: Composición elemental de los sustratos de Cobre 
 
ELEMENTO S1 (%) S2 (%) S3 (%) 
C 4,35 4,68 2,56 
O 1,06 1,51 1,05 
Si 1,45 1,25 2,43 
Cu 93,14 91,86 92,51 
Al - 0,70 - 
Ni - - 1,47 
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En la fig 4.3 se observa que las diferentes láminas analizadas presentan una superficie 
porosa después de hacerles un pulido mecánico, que puede favorecer la aparición de 
éstos.  En todos los casos se tiene una alta densidad de poros pero los de la figura fig 4.3 
a) son del orden de ∼1-8µm, mientras que las otras dos (fig 4.3 b) y c)) son del orden ∼1-
12µm, según los datos obtenidos mediante la herramienta que permite realizar análisis de 
granos y poros del programa SPIP (Scanning Probe Image Processor).   
 
Se encuentra, además, que dichas superficies presentan muchos elementos 
contaminantes (tabla 4.2), de los cuales, algunos se pueden deber a restos del pulido.  
Pero se encuentra que el que presenta mayor pureza es el S1, lo cual coincide con los 
datos obtenidos en Difracción de rayos X. 
 
4.2 SUSTRATO DE Cu CON TRATAMIENTO QUIMICO 
Al sustrato S1, elegido para realizar los depósitos, se le realizaron diferentes procesos con 
el fin de mejorar la superficie y hacerla más adecuada para depositar sobre ella las capas 
de los diferentes materiales.  A continuación se presentan los resultados obtenidos 
después de realizar el tratamiento químico descrito en el capítulo III. 
 
4.2.1 DIFRACCION DE RAYOS X (DRX) Y CALIDAD CRISTALINA  
El sustrato con tratamiento químico se analizó mediante difracción de rayos X para 
establecer si su calidad cristalina había cambiado, obteniéndose el siguiente patrón de 
difracción (fig 4.4). 





































Fig 4.4. Patrón de Difracción de rayos X para el sustrato con tratamiento químico 
 
El inverso del FWHM para cada pico es: 4,39, 4,38 y 3,48 para las direcciones [111], [200] y 
[220], respectivamente. Se puede observar que la calidad cristalina del pico de mayor 
intensidad mejora al hacerle el ataque químico, lo cual puede deberse a que con este 
proceso se eliminan partículas contaminantes presentes en la superficie y puede llevar, 
además, a que se dé una reorganización atómica.  
 
4.3 SUSTRATO DE Cu CON TRATAMIENTO TÉRMICO Y QUÍMICO 
Cuando se realiza tratamiento térmico a una superficie, las partículas que hay en ella se 
reorganizan, de tal forma que las tensiones de la red disminuyen y por ende, la calidad 
cristalina mejora [2, 3, 4]; partiendo de este hecho se realizó este procedimiento al 
sustrato buscando hacer más homogénea la superficie; además, se realizó tratamiento 
químico con el fin de hacer un decapado superficial para eliminar parte de contaminación 
dejada por el tratamiento térmico y la propia del sustrato.   
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4.3.1 DIFRACCIÓN DE RAYOS X (DRX) Y CALIDAD CRISTALINA 
En la fig 4.5 se observa el patrón de difracción de rayos X para el sustrato con tratamiento 
térmico y químico. 





































Fig 4.5: Patrón de Difracción de rayos X para el sustrato con tratamiento térmico y químico 
 
Al comparar los patrones de difracción de este sustrato con el que tiene tratamiento 
químico (fig 4.4 y 4.5), se puede observar que las intensidades de los picos disminuyen y 
además, el pico presente en la dirección [200] cae notablemente, al punto de casi 
desaparecer, lo cual se debe a que con el tratamiento térmico se da una relajación en la 
estructura, una reorganización atómica y en consecuencia una homogenización 
superficial.  
 
Por otra parte, el inverso del FWHM de los picos fue: 16,10, 8,83 y 10,33 para las 
direcciones [111], [200] y [220], respectivamente, lo que indica que con este 
procedimiento la calidad cristalina de la superficie mejora con respecto al sustrato sin 
tratamiento térmico.   
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4.3.2 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (MEB) Y ESPECTROMETRIA DE 
DISPERSIÓN DE ENERGIA (EDE): 
Mediante MEB se obtuvo la imagen del sustrato después de hacerle el tratamiento 
térmico y químico, teniendo en cuenta que hubo una reorganización atómica, eliminando 
casi por completo los poros presentes inicialmente (fig 4.6). 
 
 
Fig 4.6. Micrografía MEB del sustrato con tratamiento térmico y químico 
 
Se encontró, además, mediante Espectrometría de Dispersión de Energía, que al realizar 
todo el proceso, tanto térmico como químico, aparece la presencia de Carbono y Oxigeno, 
aunque en muy poca proporción (el Carbono aparece en un 1,3% y el Oxigeno en un 
0,6%), debido al proceso térmico y a la reacción que sufre el sustrato al contacto con el 
ambiente. 
 
En la fig 4.6 se puede observar que se homogeniza la superficie al realizar todo el 
procedimiento, lo que va a permitir que el proceso de deposición se haga mucho mas 
organizado. 
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Teniendo en cuenta todos los resultados hasta este punto analizados, se hicieron 
diferentes crecimientos sobre sustratos de Cu con tratamiento químico y con tratamiento 
térmico y químico, obteniendo los siguientes resultados: 
 
4.4 CRECIMIENTO DE COBALTO (Co) A DIFERENTES TIEMPOS Y CONCENTRACIONES 
Sobre el sustrato con ataque químico se realizaron unas pruebas a diferentes tiempos y a 
diferentes concentraciones del electrolito, para establecer cuáles de estas se deben dejar 
fijas.  Para el crecimiento de Co sobre Cu mediante electrodeposición el tiempo se varió 
así: 200, 400, 600, 800 y 1000s y las concentraciones de la sal de Co: [0,2] y [0,3]M; las 
capas se analizaron mediante difracción de rayos X para establecer que tiempo y la 
concentración cuando se obtiene la mejor calidad cristalina, para poder establecer los 
como parámetros fijos.  Se obtuvieron los siguientes resultados: 
 
4.4.1 DIFRACCION DE RAYOS X (DRX) Y CALIDAD CRISTALINA 
Los crecimientos realizados variando los parámetros descritos se analizaron mediante 
Difracción de Rayos X.  Los difractogramas para las muestras hechas a una concentración 
de [0,2] y [0,3]M, variando el tiempo de deposición se muestran en las figs 4.7 y 4.8, 
respectivamente. 
 
En la fig 4.7 se puede observar que, para las muestras hechas a [0,2]M, a medida que se 
aumenta el tiempo de deposición, aumenta la intensidad de los picos presentes en los 
patrones de difracción de rayos X, debido a que se da mayor producción de material.  De 
acuerdo con los datos de la tabla 4.3 se puede inferir que el tiempo de deposición más 















































































































































































































































































Fig 4.7: Patrones de difracción de rayos X de las muestra hechas a [0,2]M a) 200 b) 400 c) 600 d) 800 y e) 1000s 
 
 









[111] [200] [220] 
200 3.95 4.04 3.09 
400 4.28 4.23 3.10 
600 3.64 3.99 2.91 
800 4.06 4.00 3.15 
1000 4.4 4.26 3.28 
 
En la fig 4.8 se puede observar que donde se dan los picos de mayor intensidad es en la 
muestra hecha a 1000s, lo cual concuerda con los resultados obtenidos para las muestras 




 de cada uno de los picos presentes se muestra en la tabla 4.4: 
Tabla 4.4: FWHM-1
 




[111] [200] [220] 
200 2.63 3.63 3.08 
400 2.26 3.29 2.67 
600 4.68 4.08 3.46 
800 3.87 3.51 2.90 


























































































































































































































































































Fig 4.8: Patrones de difracción de rayos X de las muestra fabricadas a [0,3]M a) 200 b) 400 c) 600 d) 800 y e) 1000s 
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En la tabla 4.4, se puede observar que no hay una tendencia clara en la calidad cristalina 
de los depósitos, lo que sí está claro es que a los 1000s se da el crecimiento con mejor 
calidad cristalina.  Ahora, comparando este resultado con el obtenido en la tabla 4.3, se 
puede ver que con el electrolito a una concentración de [0,3]M y con 1000s como tiempo 
de depósito se obtienen los crecimientos con mayor calidad cristalina, en comparación 
con los depósitos hechos en el electrolito [0,2]M para el mismo tiempo; por lo que se 
establecieron como parámetros fijos la concentración: [0,3]M y el tiempo de deposición: 
1000s. 
 
En ambos casos tanto para el crecimiento a [0,2]M como para el crecimiento a [0,3]M, se 
puede establecer que hubo crecimiento debido a que la calidad cristalina cambia con 
respecto al sustrato usado. 
 
4.5 CRECIMIENTO DE COBALTO (Co) SOBRE SUSTRATO DE COBRE (Cu) (Co/Cu) 
El crecimiento de Co se realizó sobre los sustratos de Cu con tratamiento térmico y se hizo 
variando la sal usada para tal fin, teniendo en cuenta que además se usó ácido bórico para 
establecer como varía la calidad cristalina [5], esto con el fin de plantear una mejor 
metodología de crecimiento.  Las muestras hechas y los parámetros usados están 
resumidos en la tabla 3.3. 
 
Las muestras crecidas se analizaron mediante Difracción de Rayos X (DRX), Microscopía 
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4.5.1 DIFRACCION DE RAYOS X (DRX) Y CALIDAD CRISTALINA  








































































































Fig 4.9: Patrones de difracción de rayos X de las muestras a) CoCu2 b) CoCu10 c) CoCu16 d) CoCu11 
 
 





 de los depósitos de Co variando la sal y adicionando o no ácido bórico 
MUESTRA 
FWHM-1 
[111] [200] [220] 
CoCu2 8.86 4,11 12,12 
CoCu10 5,72 5,88 5,21 
CoCu16 5,39 5,66 6,04 
CoCu11 - 5,48 5,41 
 
Se puede observar (fig 4.9 y tabla 4.5) que en las muestras hechas con Nitrato de Cobalto 
no hay mucha presencia de dicho material, debido a que las calidades cristalinas no 
disminuyen mucho con respecto a la del sustrato y adicionalmente las contribuciones de 
Co para estas dos muestras no son muy representativas (fig 4.10 a) y b)).  Sin embargo, 
este cambio en la calidad cristalina de las diferentes muestras significa que hubo 
deposición de dicho material. 
 
Lo anterior se corrobora al graficar el pico [220] presentes en los difractogramas 
mostrados en la fig 4.9, ya que los picos del Co y el Cu se superponen [6, 7].  En la fig 4.10 
se puede ver que se da un traslape de los picos de Co y Cu para cada una de las muestras, 
para lo cual se hace un ajuste Gaussiano de dos picos y así poder observar claramente este 
fenómeno; esto sucede, debido a que el ángulo 2θ  para ambos elementos es muy cercano 
según Difract Database Siemmens 5000, PDF No. 04-0836 para el Cu y PDF No. 05-0727 
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            Fig 4.10: Análisis de la contribución de Co y Cu en el pico [220] para cada una de las muestras a) CoCu2 b)CoCu10             
c) Cocu16 d) CoCu11 
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4.5.2 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (MEB) Y ESPECTROMETRIA DE 
DISPERSIÓN DE ENERGIA (EDE) 
Mediante Microscopia Electrónica de Barrido se estableció la morfología de los diferentes 
crecimientos hechos con las variaciones en el tipo de sal y modificador, obteniendo los 






































Fig 4.11: Micrografías MEB de los crecimientos hechos variando la sal de Co y el modificador a) CoCu2, b) 
CoCu10, c) CoCu16 y d)CoCu11 
 
Con la técnica de Espectrometría de Dispersión de Energía se analizaron los componentes 
elementales de cada uno de los crecimientos de Co, teniendo en cuenta que el área 
analizada fue 196𝜇𝜇𝑚𝑚2. 
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Co 4,68 2,60 92,04 94,22 
Cu 66,40 80,01 7,96 5,78 
O 28,92 12,75 - - 
C - 4,64 - - 
 
En la fig 4.11 a) se observa que el crecimiento se da de forma columnar y por zonas, 
mientras que la fig 4.11 b) muestra que la capa trata de difundirse y hacerse más 
homogénea; estas muestras presentan poco contenido de Co, pero un alto contenido de 
oxidación, debido a que el nitrato de Co se oxida fácilmente (tabla 4.6); esto también se 
puede ver al realizar el análisis de la contribución del Cu y el Co en los patrones de 
difracción de rayos X (fig 4.10), ya que los picos que resultan de la deconvolución, 
muestran que existe la contribución de un segundo pico, pero estos están más cercanos al 
pico de Cu. Al hacer el análisis puntual mediante EDE, se observó que los puntos más altos 
de cada capa son los que presentan contenido de Co, lo cual indica que se depositó poco 
material y lo hizo en determinados puntos. Mediante el SPIP, se estableció que el tamaño 
promedio de las partículas presentes para la muestra CoCu2 es ~0,99𝜇𝜇𝑚𝑚 y para la 
muestra CoCu10 es ~0,88𝜇𝜇𝑚𝑚. 
 
En la figura 4.11 c) se observa un crecimiento regular y homogéneo de partículas definidas 
en forma de hojuela con un tamaño de ~0,82𝜇𝜇𝑚𝑚, donde cada partícula, al hacerle un 
análisis puntual mediante EDE muestra que corresponde a Co.  Esta muestra, hecha con 
Sulfato de Cobalto, presenta un alto contenido de dicho material en la superficie.  La 
figura 4.11 d) muestra que se da un crecimiento granular, pero homogéneo, en el cual se 
observan partículas grandes constituidas por otras más pequeñas, lo que sugiere que el 
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crecimiento se dio en islas, en las cuales, a través del SPIP, se estableció que el tamaño 
promedio de las partículas grandes es del orden de ~1,36𝜇𝜇𝑚𝑚 
 
4.6 CRECIMIENTO DE COBRE (Cu) SOBRE COBALTO (Co) (CoCu/Cu) 
El crecimiento de Cu sobre los crecimientos de Co se hizo con un tipo de sal con y sin 
modificador de superficies sobre cada una de las muestras analizadas en la sección 4.5.  
Las muestras hechas y sus parámetros se resumen en la tabla 3.4.  
 
Las muestras se analizaron mediante Difracción de Rayos X (DRX), Microscopía Electrónica 
de Barrido (MEB) y Espectrometría de Dispersión de Energía (EDE). 
 
4.6.1 DIFRACCION DE RAYOS X (DRX) Y CALIDAD CRISTALINA  
Teniendo en cuenta los resultados obtenidos en las fig 4.12 a) y b), se puede ver que el 
crecimiento de la capa de Cu sobre la capa de Co crecida a partir del electrolito con 
Nitrato de Cobalto y con ácido bórico, se da con una mayor calidad cristalina con respecto 
al obtenido a partir del electrolito sin modificador (tabla 4.7), ya que en estos, la cantidad 
de Co depositado es muy poca, y se da el crecimiento de la capa de Cu básicamente sobre 
el sustrato, por lo que no deben existir muchas tensiones en la red teniendo en cuenta 
que como no hay mucha presencia de Co, la diferencia en el parámetro de red no aplica 
en toda la zona. 
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 de los depósitos de CoCu variando la sal y adicionando o no ácido bórico 
MUESTRA 
FWHM-1 
[111] [200] [220] 
CoCu5 11,19 7,82 10,02 
CoCu9 8,10 5,78 6,00 
CoCu15 5,20 4,26 2,76 
CoCu12 5,48 6,31 3,29 
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En las figuras 4.12 c) y d) se puede ver que la calidad cristalina de las capas disminuye, lo 
cual puede deberse a que, en este caso, se creció el Cu sobre una capa con mucha 
presencia de Co, según los resultado obtenidos en la tabla 4.6, lo que podría generar 
pequeñas tensiones en la red cristalina debido a la diferencia en el parámetro de red 
(tabla 4.7). 
 
4.6.2 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (MEB) Y ESPECTROMETRIA DE 
DISPERSION DE ENERGIA (EDE) 
Mediante ésta técnica se observó la morfología de los diferentes crecimientos a las 






































Fig 4.13: Micrografías MEB de los crecimientos hechos con la sal de Cu, con y sin el modificador a) CoCu5, b) 
CoCu9, c) CoCu15 y d)CoCu12 
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Con la técnica de Espectrometría de Dispersión de Energía se analizaron los componentes 
elementales de cada uno de los crecimientos de Cu sobre Co, cuya área analizada fue de 
196𝜇𝜇𝑚𝑚2. 
 
En las fig 4.13 a) y b) se observa que el depósito de Cu sobre Co se da en islas, por lo que 
se ven cúmulos en determinadas zonas; en la fig 4.13 b) se ve, además que los cúmulos 
están constituidos por pequeñas partículas.  Al realizar el análisis puntual mediante EDE, 
se observó que los puntos más bajos de las muestras CoCu5 y CoCu9 (fig 4.13 a) y b)) son 
los que presentan contenido de Co, pero no se alcanza a percibir cuando se hace un 
análisis general.  Se puede ver, además, que la superficie de Cu hecha con ácido bórico es 
más homogénea (fig 4.13 b) y d)), mientras que la película de Cu hecha sin ácido bórico 
tiene un crecimiento granular y los granos son mas grandes (fig 4.13 a) y c)).  
 
En las fig 4.13 c) se pueden ver los cristales que componen la superficie, los cuales están 
organizados.  Mientras que en la fig 4.13 d) vemos que los cristales disminuyen y hay 
difusión de los mismos en la superficie, debido a la presencia del ácido bórico [5]. 
 











Co - - - - 
Cu 88,41 95,31 98,17 97,35 
O 6,14 4,69 1,83 2,65 
C 5,45 - - - 
 
 
Capítulo IV: Resultados y Discusión 
69 
 
En la tabla 4.8 se ve que los depósitos no tienen presencia de Cobalto; esto lo que sugiere 
es que se deposita Cu y este depósito cubre la capa de Co previa; por lo cual, en el análisis 
semicuantitativo de los elementos, el Co no se puede cuantificar debido a que la cantidad 
está por debajo del límite de detección del sistema.  Cabe anotar, además, que la 
presencia de contaminantes (O y C) se debe al cambio de electrolito entre la fabricación 
de capas (Tabla 4.8). 
 
El tamaño promedio de las partículas, estimado mediante el SPIP para las muestras 
CoCu5, CoCu9, CoCu15 y CoCu12 fueron 2,96𝜇𝜇𝑚𝑚, 0,9𝜇𝜇𝑚𝑚, 1,37𝜇𝜇𝑚𝑚 y 1,11𝜇𝜇𝑚𝑚, 
respectivamente. 
 
4.7 CRECIMIENTO DE COBALTO (Co) SOBRE COBRE (Cu) (CoCuCo/Cu) 
El crecimiento de Co sobre los depósitos de Cu y Co se hace de la misma forma en que se 
depositó la primera capa de Co, es decir, variando la sal usada para tal fin, y además 
usando ácido bórico en uno de los casos.  Las muestras hechas y sus parámetros se 
resumen en la tabla 3.5. 
 
Las muestras fueron analizadas mediante Difracción de Rayos X (DRX), Microscopía 
Electrónica de Barrido (MEB) y Espectrometría de Dispersión de Energía (EDE) 
 
4.7.1 DIFRACCION DE RAYOS X (DRX) Y CALIDAD CRISTALINA  
En los patrones de difracción de la fig 4.14 se puede observar que a medida que aumenta 
la cantidad de Co en la superficie, disminuye la intensidad del pico [200] mientras que la 
[111] se torna más intensa.  Se puede observar en cada uno de los difractogramas que hay 
traslapamiento de picos, por lo que se da la contribución tanto de Co, como de Cu en cada 
una de las direcciones [6]. 
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 de los depósitos de Co variando la sal y adicionando o no modificador de superficies 
MUESTRA 
FWHM-1 
[111] [200] [220] 
CoCu4 5,69 5,83 4,64 
CoCu8 5,72 7,72 12,21 
CoCu14 5,91 5,42 4,03 
CoCu13 9,76 1,91 2,67 
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Según la tabla 4.9, la calidad cristalina en la dirección [111], aumenta a medida que se 
cambia el electrolito, obteniendo que la mejor calidad cristalina la tiene la capa crecida 
con sulfato de Co y ácido bórico; y en general, la calidad cristalina para las direcciones 
presentes, con respecto a los crecimientos de Co/Cu y CoCu/Cu no presenta una 
tendencia.  
 
4.7.2 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (MEB) Y ESPECTROMETRIA DE 
DISPERSION DE ENERGIA (EDE) 
Mediante Microscopia Electrónica de Barrido se estableció la morfología de los diferentes 
crecimientos hechos con las variaciones en el tipo de sal y el ácido bórico, obteniendo los 
resultados que se pueden observar en la figura 4.15 
 
En las figuras 4.15 a) y b) se puede ver que se da el mismo tipo de crecimiento, en islas, 
aunque en la fig 4.15 a) se tiene un tamaño de partícula promedio de 1,7𝜇𝜇𝑚𝑚, mientras 
que en la figura 4.15 b) se ve que las partículas tienen un tamaño mucho más pequeño 
(del orden de 1,02𝜇𝜇𝑚𝑚) y más ordenado, además, según la tabla 4.10 hay muy poca 
presencia de Co en ambas superficies, pero se da la presencia de C, el cual se debe a la 



















































Fig 4.15: Micrografías MEB de los crecimientos de Co hechos variando la sal y el modificador a) CoCu4, b) CoCu8, 
c) CoCu14 y d)CoCu13 
 
Con la técnica de Espectrometría de Dispersión de Energía se analizaron los componentes 
elementales de cada uno de los crecimientos de Co, teniendo en cuenta que el área 
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Co 5,56 4,33 67,15 63,32 
Cu 67,61 79,07 28,36 34,17 
O 19,30 12,84 4,50 2,50 
C 7,53 3,76 - - 
 
Al igual que en el primer crecimiento de Co, se observa que para las muestras obtenidas 
con el Nitrato de Cobalto, se da más oxidación y contaminación en las muestra, esto se 
debe a que cuando el Nitrato de Co reacciona, pueden ocurrir dos procesos, así [8]: 
 
2𝑁𝑁𝑂𝑂3− +  2𝐻𝐻2𝑂𝑂 + 2𝑒𝑒−  →   𝑁𝑁2𝑂𝑂4 (𝑔𝑔) +  4𝑂𝑂𝐻𝐻−                       𝐸𝐸 =  −0,85𝑉𝑉 
y 
𝑁𝑁𝑂𝑂3− + 𝐻𝐻2𝑂𝑂 + 2𝑒𝑒−  →   𝑁𝑁𝑂𝑂2− +  2𝑂𝑂𝐻𝐻−                       𝐸𝐸 =  0,01𝑉𝑉 
 
Teniendo en cuenta que para la segunda reacción el potencial es positivo, se tiene que 
esta tiene lugar de manera espontánea y por ende, las muestras de Co crecidas con 
Nitrato de Co son más susceptibles de oxidarse. 
 
En la figura 4.15 c) se observa un crecimiento regular en forma de hojuela, muy 
homogéneo, pero por zonas o islas, muy similar al primer crecimiento de Co.  Esta 
muestra, hecha con Sulfato de Cobalto, presenta un alto contenido de dicho material en la 
superficie, cuyo tamaño promedio de partícula 1,19𝜇𝜇𝑚𝑚.  Mientras que en la figura 4.15 d) 
vemos que se da un crecimiento granular, pero se crean pequeñas islas, además se ve que 
la superficie está bastante ordenada y homogénea y el tamaño de las partículas (del orden 
de 0,93𝜇𝜇𝑚𝑚) es más pequeña comparada con la muestra hecha sin ácido bórico [8]. 
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Las muestras obtenidas con Sulfato de Co tienen un alto contenido de este material en la 
superficie, y aunque se hizo con las mismas condiciones, se puede ver que las partículas 
de Co llenaron los vacíos dejados en el crecimiento de Cu, y es por esta razón que los 
depósitos presentan más islas, ya que la ubicación de cada átomo se da de una forma más 
aleatoria.  Adicionalmente, esto también se puede ver en el resultado de EDE, ya que el 
porcentaje de Co disminuyó, con respecto a las cantidades obtenidas para los primeros 
crecimientos. 
 
4.8 ANALISIS MAGNÉTICO 
Mediante Magnetometría de Muestra Vibrante se obtuvieron los lazos de histéresis para 
el sustrato y para la muestra CoCu16, teniendo en cuenta que era la muestra que mayor 
cantidad de Co presentaba, estableciendo una comparación y corroborando mediante un 











Fig. 4.16: Curvas de Magnetización para la muestra CoCu16 comparada con el sustrato 
 
En la fig 4.16 se puede observar que la curva correspondiente al sustrato (fig. 4.16 a)) 
presenta un comportamiento típico de un material paramagnético, lo cual se debe a la 
presencia de agentes contaminantes en él, mientras que en la fig 4.16 b) se observa que 
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hay magnetización, aunque la magnetización de saturación parece que se da a valores 
más altos de campo, y esto se da como respuesta a la presencia de Co en la superficie. 
 
Este resultado es comparable con el obtenido por Q. X. Liu, et al, en el cual, aunque el lazo 
de histéresis se obtiene en un rango de campo mucho menor, el comportamiento tiende a 
ser similar para la muestra cuyo espesor es del orden de 5,7𝑛𝑛𝑚𝑚.  Se establece, además 
que para espesores menores de la capa, la magnetización de la muestra se da en un rango 
más amplio del campo, teniendo en cuenta que la magnetización es menor [9]. 
 
Los resultados obtenidos mediante MMV coinciden con los obtenidos mediante DRX y EDE 
y permiten corroborar que hubo crecimiento de Co comparables con los resultados 
obtenidos en la literatura.  Por lo tanto, se puede establecer que la técnica se adecuó de la 
forma correcta y es importante para la investigación en las nuevas tendencias de los 
materiales teniendo en cuenta su bajo costo y sus buenos resultados. 
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• La técnica de electrodeposición química que se adecuó, permitió crecer capas de 
Co y Cu sobre sustratos de Cu. 
 
• Se encontró que las láminas de cobre analizadas son policristalinas, con 
orientación preferencial en la dirección [200], lo cual hace que la deposición sobre 
ellas se dé de la misma manera, como se puede observar en la fig 4.1. 
 
• Mediante Microscopía Electrónica de Barrido se observó que había poca calidad de 
las diferentes superficies analizadas, a nivel morfológico, concluyendo que dichas 
superficies con esta calidad no se pueden utilizar para obtener depósitos por 
electrodeposición química, ya que esta se hace átomo por átomo, y al tener una 
superficie tan irregular, el crecimiento de la película se va a comportar igual (ver fig 
4.3). 
 
• Al realizar un decapado a la superficie de Cu, se encontró que la calidad cristalina 
del pico con orientación preferencial ([200]) mejora, lo cual puede deberse a la 
eliminación de partículas contaminantes y a la reorganización atómica, 
permitiendo que la calidad de la película depositada sea mejor (fig 4.4). 
Capítulo V: Conclusiones 
78 
 
• Para mejorar la calidad del sustrato, se sometieron a tratamiento térmico y 
posteriormente a tratamiento químico.  Se observó que la calidad cristalina del 
sustrato aumenta considerablemente y, además, la superficie se hace mucho más 
homogénea y la densidad de poros disminuye notablemente (fig 4.5 y 4.6). 
 
• Sobre sustratos de Cu con tratamiento químico, se realizaron crecimientos con 
diferentes condiciones.  Se observó que las condiciones donde se dieron 
crecimientos con mejores calidades cristalinas y mayores intensidades fueron una 
concentración [0,3]M y un tiempo de deposición de 1000s, como se puede ver en 
las tablas 4.3 y 4.4 y fig 4.7 y 4.8. 
 
• En el crecimiento de Co sobre Cu, se vio que la calidad cristalina y morfológica de 
las muestras crecidas con sulfato de Co es mayor y mejor que la de las muestras 
crecidas con Nitrato de Cobalto (fig 4.9 y tabla 4.5).   
 
• El crecimiento de Cu sobre las capas de Co tienen mejor calidad cristalina en el 
caso en que se tiene menos cantidad de Co, es decir, en las capas crecidas con 
Nitrato de Co debido a que, prácticamente lo que se hace, es crecer Cu sobre Cu, 
es decir, no hay diferencia en el parámetro de red y por eso se da este resultado 
(tabla 4.7). 
 
• La calidad morfológica de las capas de Cu es mejor en las capas de Cu crecidas 
sobre las capas de Co obtenidas con el electrolito hecho con sulfato de Co, debido 
a que éstas presentan una mayor homogeneidad y por lo tanto el crecimiento se 
da de igual manera, como se puede observar en la fig 4.13. 
 
• Los resultados obtenidos en las tablas 4.6 y 4.8 sugieren que l espesor de las capas 
de Cu es mayor que el de las capas de Co, debido a que cuando se analiza la 
composición elemental de la capa de Co, esta deja ver un poco el sustrato; 
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mientras que cuando se hace el análisis elemental de la capa de Cu crecida sobre la 
capa de Co, esta solo deja ver Cu y un poco de contaminación. 
 
• La morfología de la última capa de Co crecida sobre la capa de Cu, depende de la 
topografía de esta última, ya que como se pudo ver en las imágenes MEB de las fig 
4.13 y 4.15, tienen un comportamiento similar, pero sigue la tendencia del 
crecimiento de Co dados en los otros experimentos. 
 
• Comparando las muestras crecidas con sulfato de Co, se observó que a la que se le 
adicionó ácido bórico, presenta una morfología tipo granular, mientras que la otra 
(sin ácido bórico) tiene una morfología dendrítica, en todos los casos. 
 
• Teniendo en cuenta las imágenes obtenidas para las muestras hechas con ácido 
bórico se puede establecer que éste actúa como modificador de superficies, sin 
entrar a afectar la reacción. 
 
• La fig 4.16 b), se ve que la CoCu16 da respuesta de magnetización, lo que permite 
inferir que la muestra tiene presencia de Co.  De igual manera, el sustrato de Cu 
presenta una pequeña magnetización que se debe a los elementos contaminantes 
presentes en ella, que fueron establecidos mediante EDE. 
 
• Teniendo en cuenta los resultados obtenidos por las diferentes técnicas (DRX, 
MEB, EDE y MMV), se encontró presencia de Co, con mejor calidad para el caso del 









ANEXO 1: POTENCIOSTATO/GALVANOSTATO/ZRA PCI4/750 
El potenciostato PCI4 es un instrumento electroquímico de grado investigativo, lo 
suficientemente compacto como para caber en un ordenador.  Este puede funcionar 
como Potenciostato, como Galvanostato o en el modo ZRA (Amperímetro de cero 
resistencia). Tiene un generador de onda sinusoidal que permite su uso para las 
mediciones de impedancia a frecuencias de hasta 300 kHz.   
 
El PCI4 consta de dos circuitos impresos que se instalan directamente en el computador. 
Cada tarjeta requiere una ranura de expansión de AT en un ordenador compatible. Las 
tarjetas están interconectadas por un cable. Dependiendo del número de franjas horarias 
disponibles, hasta cuatro conjuntos de PCI4 tarjeta puede ser instalado en un ordenador.  
La primera tarjeta se llama la Tarjeta Potenciostática. Contiene los circuitos analógicos 
potentiostáticos y sus asociados aislados de suministro de energía. Esta tarjeta no está 
directamente conectada a la computadora. Se comunica con el computador a través de 
líneas serie aisladas por opto-acopladores en la otra tarjeta. La tarjeta de Potentiostática 
puede conmutarse para que actúe como un Galvanostáto de  alto rendimiento o como un 
ZRA (Amperímetro de cero resistencia). La segunda tarjeta impresa se refiere a la tarjeta 
controladora. Contiene una interfaz de bus PCI, con transferencia lógica serial opto 




medida de alto rendimiento.  La interfaz de bus PCI se comunica con el resto de la PCI4 
por la línea serial opto acoplada de serie de líneas. No hay conexión entre el bus PCI y la 
circuitería analógica en el PCI4.  Cada tarjeta contiene un convertidor DC / DC aislados. La 
fuente de alimentación en la tarjeta controladora convierte los 12V dados por el 
ordenador en los voltajes necesaria para su propia circuitería analógica. La fuente de 
alimentación de la tarjeta Potentiostática convierte los 5V del equipo en una variedad de 
voltajes.  El generador de señales "DC" en el controlador utiliza dos conversores de 16 bits 
D/A. Un generador de onda sinusoidal DDS está empaquetado en una pequeña "piggyback 
card" que se conecta a la tarjeta controladora.  Los circuitos de medición de la tarjeta 
controladora incluyen: filtrado de la señal offset, y la ganancia conmutable en dos canales 
independientes de medición. La salida de estos canales se mide usando un conversor de 
16 bits A/D. 
 
ESPECIFICACIONES: 
Control del Amplificador: 
Tensión  > ± 15V @ 15 mA, > ± 12 volts @ 500 mA 
Corriente de Salida > ± 750 mA 
Unidad de ganancia de ancho de banda 
(seleccionable por software) 
>1 MHz, > 200 kHz, > 90 kHz, > 20 kHz 
 
Electrómetro Diferencial 
Impedancia de salida > 4 x 1011 Ω en paralelo con 5 pF 
Corriente de salida < 10 pA 
Ancho de banda (-3dB) > 4 MHz 
CMRR > 100 dB (DC to 2 kHz), >60 dB @ 100 kHz 
 
Medida del Voltaje 





Resolución (16Bits) 1 mV/bit, 100 μV/bit, 10 μV/bit,, 1 μV/bit 
Precisión DC ± 0.3% Range ± 1mV 
Rango Offset ± 12 V with 1.5 mV de resolución 
 
Medida de la Corriente 
Rango máximo de la escala analógica ± 7.5 nA to ± 750 mA  
Ganancia de la tarjeta controladora 1, 10, 100 
Resolución (16Bits) 0.25 pA/bit to 25 μA/bit 
Rango Offset ± 4X full escala 
Precisión DC ± 0.3% rango ± 50 pA 
Ancho de Banda (-3dB) > 500 kHz (75 μA—750 mA full escala) 
 > 20 kHz (7.5 μA full escala) 
 > 20 Hz (7.5 nA full escala) 
 
Entrada Auxiliar A/D 
Rango ± 3 volts 
Ancho de Banda 20 Hz 
Impendancia de salida 100 kΩ 
 
Salida Auxiliar D/A 
Rango ± 5V o 0 a 10V 
Resolución 2.5 mV 
 
Ambientales 
Temperatura de operación 0-70 °C (dentro del computador) 






Rango de E aplicado ± 11 V 
Precisión ± 2 mV ± 0.3%  
Bias DC ± 8 V 
Rango de barrido ± 6.4 V, ± 1.6V, y ± 0.4 V 
Resolución  200 μV/bit, 50 μV/bit, 12.5 μV/bit 
Deriva < 30 μV/C 
Ruido < 20 μV rms (1Hz - 10 kHz) 
 
Modo Galvanostático 
Rango de I aplicada ± full escala de la corriente  
Precisión DC ± 0.3% 
Rangos de barrido ± 2X 
 
Conversor A/D  
Resolución 16 bits 






ANEXO 2: DIAGRAMAS ESQUEMATICOS DE LAS TECNICAS DE 
CARACTERIZACIÓN USADAS 
 





























Diagrama esquemático del magnetómetro de muestra vibrante (MMV) 
 
 
Este magnetómetro fue construido en la Universidad Nacional de Colombia, sede 
Manizales; en este lo que se hace es generar un movimiento vibratorio aplicado en la 
muestra y un controlador PID, ajusta y controla la amplitud de la vibración a un valor de 
referencia establecido mediante un generador de señales (Stanford Research Systems 
modelo DS360) de ultra baja distorsión. Estas vibraciones son transmitidas hasta la 
muestra por medio de una varilla acrílica, la cual se ubica en el extremo inferior, entre los 
polos del electroimán, rodeada por el espacio vectorial magnético que éstos generan. El 
campo magnético aplicado a la muestra es medido mediante un Gaussímetro (Lake Shore 
450) que posee una sonda Hall transversal, ubicada en las proximidades de la muestra. 
Así, la muestra vibra perpendicularmente al campo aplicado, y por lo tanto, los momentos 




propiedades magnéticas de la muestra pueden ser deducidas de las mediciones de este 
voltaje que viene dado por (ecuación 1) [1]. 
 
𝑉𝑉 = −𝑁𝑁𝑆𝑆 �𝑑𝑑𝐵𝐵
𝑑𝑑𝑑𝑑
� = −𝑁𝑁𝑁𝑁 𝑑𝑑
𝑑𝑑𝑑𝑑
�𝐵𝐵𝑐𝑐𝑐𝑐𝑚𝑚𝑐𝑐𝐶𝐶  𝑒𝑒𝑒𝑒𝑑𝑑𝑒𝑒𝑒𝑒𝑛𝑛𝐶𝐶 + 𝑔𝑔(𝑑𝑑)𝑚𝑚�                     (1) 
 
Donde N es el número de espiras, S es el área transversal, g(t) es la función posición de la 
muestra y m es el momento magnético. Un segundo voltaje es inducido en una bobina de 
referencia vibrante al interior del transductor Mössbauer, dicha solenoide se encuentra 
acoplado al eje de vibración del Mössbauer, e interacciona con el campo magnético 
producido por magnetos permanentes en su interior, es decir, sobre el mismo eje de 
vibración, ambos, la muestra y la bobina de referencia, se encuentran impulsados por un 
elemento en común. Para conocer la relación proporcional de los momentos magnéticos 
de la muestra con el voltaje en las bobinas de detección basta con relacionar la señal de 
voltaje en dichas bobinas en fase con la señal de voltaje en las bobinas de referencia a la 
frecuencia de vibración, por medio de la ecuación 2: 
 
V= k m* Msaturación
 
                                              (2) 
Donde Msaturación es la magnetización de saturación de un material conocido, en este caso 
se usó Niquel que posee un momento magnético σ s
 
= 54.39 emu/g, a temperatura 
ambiente [2]. 
Por medio del uso del amplificador lock-in, en este proceso de medición, se logra un 
rechazo, en modo común, de los campos electromagnéticos estáticos, como los que 
pueden generarse por inestabilidades propias del electroimán o las no uniformidades del 
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